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Pied 100 lety byl poprvé pii bombardovani vzorku alfa ¢asticemi pozorovan jejich zpétny
rozptyl studentem Ernesta Ruthorforda Ernestem Marsdenem pod vedenim Hanse Geigera na
Manchersterské Univerzité. To vedlo k uplné revizi pochopeni struktury atomu 2 roky poté
diky teoretické praci E. Rutherforda a tim ke zrozeni Spektroskopie Rutherfordova zpétného
odrazu (RBS). Jeji rozvoj ¢ekal na vhodné detekéni moznosti dané hlavné rozvojem
elektroniky a metoda RBS je od 60. let vyuZivana k povrchovym analyzdm materiald a
neustdle rozvijena a aplikovana na fadu védnich oborl od fyziky, materidlovy vyzkum po
biologii a ochranu a vyzkum pamatek.

Jadernych analytickych metod vyuzivajicich primarniho iontového svazku o dané energii a
definované geometrii je cela fada, 1isi se tim, co se vyuziva jako odezva ter¢iku (vzorku).

Pro wureni prvkového slozeni vrstev v mikronovych hloubkdch pod povrchem
(hloubkovych profilt jednotlivych prvkt) vyuzivame ionty o energii jednotek MeV a metody
Rutherfordova (a ne-Rutherfordova) zpétného odrazu (RBS) a metody doptfedu vyrazenych
iontd (leh¢ich nez projektil) ERDA - Elastic Recoil Detection Analysis.

Tyto metody jsou unikatnim nastrojem pro urcovani prvkového slozeni podpovrchovych
vrstev v mikronové oblasti. Metody jsou kvantitativni bez nutnosti pouZivani referencnich
vzorki, do velké miry nedestruktivni s dobrym hloubkovym rozliSenim (od nékolika nm u
povrchu), a s velkym atomovym rozliSenim (vSe toto vyjmenované zavisi na kombinaci prvki
ve vrstvach a jejich tlouStek). Odrazené a vyrazené Castice jsou detekovany silikonovym
(kfemikovym) povrchové bariérovym detektorem s typickym energetickym rozliSenim 10 —
15 keV a vysledna odezva na dopad ¢astice je puls jehoz vyska je tmérna jeji energii. Pulsy
jsou dale analogové a digitaln¢ zpracovany a zaznamenany jako jednotlivé udalosti
Vv pfislusném kanalu (jeho potadové cislo odpovida vySce pulsu tedy energii zaznamenané
odrazené castice) multikandlového analyzatoru. Pro pomérné sloZzité zpracovani a analyzu
namétenych spekter existuje fada pocitacovych programt. Ty berou v tivahu fadu fyzikalnich
procest pro simulovani spekter pro predpokladané slozeni vzorku a jejich srovnéni fitovanim
pi1 zméné parametrii vzorku az k dosazeni nejlepsi shody.

Princip RBS se da jednoduse popsat jako a) ztrata energie iontu zavisla na vzdalenosti
k mistu srazky, ta je dana interakci s elektronovym obalem mijenych atomu (viz 3)), b) ztrata
¢asti energie pii srazce, ta je funkci poméru hmot a c) dalsi ztrata energie pii cesté zpét
k povrchu.

Metodu RBS popisuji €tyfi zakladni fyzikalni jevy:

1) kinematicky faktor popisuje ptenos energie elastické dvojné srazky, zavisi na
hmotnosti a uhlu, a je zalozen na zakladnich fyzikalnich zakonech zachovani energie a
impulsu; tento proces umoziuje hmotnostni rozliSeni,

2) diferencialni u¢inny prifez vyjadiuje pravdépodobnost elastické dvojné srazky; jde
o proces, ktery umoziuje kvantitativni ur¢eni atomového sloZeni,

3) brzdné pusobeni pii prichodu iontu hmotou vzorku, energetické ztraty jsou dany
interakcemi mezi iontem, elektrony a jadry atomt vzorku. Zavisi tedy na slozeni vzorku, plati
(~) aditivni pravidla; proces umoziujici hloubkové rozliSenti,



4) statistické fluktuace prichodu iontti hmotou vzorku - energy straggling - statisticky
charakter/fluktuace brzdnych ztrat, roste s rostouci vzdalenosti od povrchu; toto limituje
hloubkové a hmotnostni rozliSeni umérn¢ vzdalenosti od povrchu.

Na obr. 1. je obecné schéma pruzné srazky jako vychodisko pro uvahy zakonu
zachovani energie a hybnosti (viz. 1a)
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Na obr.2 je schematicky zndzornéno geometrické usporadani metod: a) ERDA, b)
RBS s kolmym dopadem projektilii, ¢) RBS se Sikmym dopadem projektilii. N prislusnych
vzorcich v, @ Ey znamena rychlost a energii dopadajiciho projektilu o hmote M, v1 a E; po
odrazu pod uhlem @, M>je hmota odrazejictho atomu ve vzorku.



Pro kinematicky faktor K = Ei/ E, plati vztah (1) odvozeny z uvedenych zakont o
zachovani energie a dvou slozek impulsu, je tedy pouze funkci My/ M, a uhlu ¢. Projektil o
hmot¢ stejné nebo vétsi nez atom vzorku nemize byt zpétné odrazen.

M 0o = M0, + $M 057,
M vy = M,v, cos0 + M,v, cos ¢,
0= M,v,sinf — M,v,sin ¢. (1a)
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Diferencialni ucinny prifez je pro dostateéné energie projektilu dan rozptylem
elektrostatickym polem (nestinéného) atomového jadra — vzorec (2) pii Cisté coulombovském
pusobeni (klasickd RBS, ~(ZZ/E2), zévisi dale na wthlu a hmoté. Pfi malych energiich
spoluptsobi elektronové stinéni a je tieba zavést korekéni faktor. Naopak pro lehké projektily
a vyS$i energie spoluplisobi jaderny potenciil a jaderné resonance, u¢inny prifez je ne-
Rutherfordovsky pfi téchto dalSich mechanismech.
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Brzdné ztraty jsou definovany jako ztrata energie vztazena na jednotku délky dE/dx a
nebo podobné brzdny uGinny prifez € vztaZeny na jednotku prostoru a na jeden atom:
dE/dx=Ng . Tyto hodnoty jsou ziskany semiempiricky a zavisi na energii ¢astice a prostiedi
ve kterém se pohybuje. Teorie uvazuji rychlostni reZimy o malé, velké a pfechodové
rychlosti. Energetické ztraty jsou souétem piispévku od elektronti a od jader. Dulezitym
pravidlem pro energetické ztraty je linearni aditivita, tj. nezavislost neinterakénich procesech
mezi atomy sloucenin tj. na chemickych vazbach.

Statisticky charakter priniku iontti vzorkem vedou k rozmazani energie, to spolu
s dal§imi faktory jako je limitované rozliSeni detektoru (typicky 10 — 15 keV FWHM pro
protony a alfa Castice v oblasti energii 1 — 3 MeV), nerovnomérna tloustka a drsnost povrchui.

RBS je z hlediska makroskopického nedestruktivni metoda, vyjimkou mohou byt
organické slozky, izolatory, monokrystaly a polovodice. I v téchto piipadech dojde
k hlavnimu poskozeni v misté dobéhu iontd, které je v hloubce nékolika pm tj. pod
analyzovanou oblasti. Vzdor své principidlni jednoduchosti je vyhodnoceni energetickych
spekter slozité, pocitaCové programy musi z energetického spektra deSifrovat pfitomnost
raznych prvkil v riznych hloubkach tedy hmotnostni a hloubkovou informaci. Pro dostate¢né
tenky vzorek se pouziva aproximace konstantnich brzdnych ztrat, pro tlustsi vzorky se pocitaji
brzdné ztraty v mySlenych podvrstvach postupujici zménou energie. To potiebuje znalost
slozeni vzorku (matricovy efekt), kterd je téz analyzovdna a tedy nezndmad, to je feSeno
iteratni metodou. Hloubkové meéfitko je tedy dano integrdlem brzdnych ztrat pocatecni
energie K mistu srazky a brzdnych ztrat energie po srazce = kE(x). V praxi t0 znamena
vyhodnotit energetickou $itku prvkového signalu ve spektru nebo posunuti povrchové hrany



signalu od nasledujici vrstvy. Obsah prvki se urCuje z vysky spektra viz vztah ( 3)nebo
Z plochy piku. Diferencialni srazkovy ucinny priifez

do/3Q=(1/Nt)[(dQ/dQ/Q)]
a stfedni diferencialni G¢inny prufez s=(1/Q) [o(do/dQ)dQ

a mnozstvi detekovanych castic A=cQ.Q.Nt
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Vyska signalu ve spektru je imérna ucinnému prafezu srazky, prostorovému uhlu,
po¢tu dopadajicich projektili a energetické Sifce jednoho kanalu dé€leného piislusnymi
ztratami. Vzorec (3) zahrnuje vliv ztraty energie prichodem zménu G¢inného srazkového
prafezu coz je kombinovano se zménou brzdnych ztrat.

Pocet atomt je dan plochou ptislusnych signala ¢i jejich vysek a poméru ztrat.

Vzhledem k tomu, ze ve vétSiné piipadi se spektra piispévkid od jednotlivych prvki
prekryvaji a lehké prvky nemusi byt ve spektru viditelné, jsou k vyhodnocovani pouzivany
pocitacové programy. Ty zahrnuji velké mnozstvi fyzikalnich procest jako elektronické a
nukledrni brzdné ztraty pro pfichozi a odrazeny iont, ne-Rutherfordovské Gcinné srazkové
event. reakéni prifezy, mechanizmy rozSifeni namétené¢ho spektra zpiisobené rozliSenim
detektoru, elektronickym a nukledrnim straglingem energetickych ztrat pro vchazejici a
odchazejici ¢astice, mnohonasobné malothlové a velkothlové srazky, efekt drsnosti povrchu
a mezi vrstvami.

Tyto programy obvykle nasimuluji spektrum pro zadané parametry a postupné fitovani
vede ke zméné parametrd, pro které je dosazena nejlepsi shoda. Program musi i zjistit energii
iontd ve hloubce numerickou integraci ve vzorku rozdéleném na tenké vrstvy a vypocitat
ptislusné brzdné ztraty, k tm je naopak tfeba znat hledané slozeni. Itera¢ni procedura
s predpokladanym slozenim spocitd aproximaci brzdnych ztrat pomoci které ziska zlepSené
hodnoty sloZeni. Jen malo procedur umi kombinovat rliznad méfeni pro stejny vzorek a tak
musime provadét obtiznou kompilaci. V naSem ptipad¢€ jsou to popsana méteni pro urceni a
zvyraznéni jednotlivych prvki, vétSinou s malou citlivosti pro ostatni prvky, jak je popsano
vyse.

Vse, co tu bylo popsano pro RBS plati analogicky pro ERDA (obr.2a)). Pro
,neprithledné“ vzorky je zvolena $ikma geometrie dopadu projektilu (v nasem piipadé He") a
pti detekci vyrazenych jader vodiku event. deuteria jsou odrazené projektily vyfiltrovany
brzdnou folii pfed detektorem. Toto uspoiadani limituje dosazitelnou detek¢éni hloubku a
hloubkové rozliSeni. Pro absolutni stanoveni je nutno piesn¢ zméfit dopadly néboj, vytézek je
umérny obsahu vodiku ve vrstv€. Dalsi prvky ERDA nevidi a tak je nutnd kompilace
s mefenim RBS a postupné opravovani slozeni k dosazeni hodnovérného vysledku. Na rozdil
od RBS u ERDA neni ve spektru smiSena informace o hloubce a hmoté€ jen pro odrazené
Castice a pro mefeni dalSich lehkych prvki je mozno pouzit vyrazeni tézkymi energetickymi
projektily a pro rozliseni prvka TOF (time of flight) detektory a nebo magnetické ¢i
elektrostatické spektrografy.

Nase typické méfeni slozitych systémil pouzivd konvencni metodu Rutherfordova
zpétného odrazu RBS s vyuzitim toho, ze Rutherfordiv ucinny prifez je umérny (Ze/Zp)2
(element, projektil) a dale metodu s pouzitim ne-Rutherfordovych ucinnych prifezi. RBS
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Obecny piehled ptitomnosti obsazenych prvkl ve vzorcich s obsahem lehkych prvka je
ziskan pro protony o energii ~ 2.2MeV, pfi emZ je proti oblasti Rutherfordovskych u¢innych
prafezii zvysSena ~5x citlivost pro dusik, kyslik, uhlik a mirn€¢ pro kifemik. Pro dalsi zvySeni
citlivosti pro ureni kysliku pouzivame resonanci G¢innych prifezu pro alfa Castice pfi energii
3.04 MeV; ta je dosti uzka a pro hledani kyslikové ptimési v podpovrchovych vrstvach
méfime pii postupné zvySované energii. Pro uhlik to jsou protony o energii 1.74 MeV, pro
izotopy boru protony o energiich ~2.6 MeV pro *'B a ~2.2 MeV pro "°B. Podobn& miZzeme
pouzit protony 0 energii ~2.1 MeV nebo >2.5 MeV pro méteni obsahu lithia. Analyzu dusiku
lze zlepsit pouzitim alfa ¢astic o energii 5.1 MeV nebo az 6 MeV. Tenké vrstvy lze méfit
vyuzitim geometrického faktoru naklonénim vzorku. U vzorki obsahujicich vice prvki a vice
vrstev je situace vzhledem k piekryvani piislusnych signali v energetickém spektru slozita a
pfedbéZna simulace je velmi uZzitecna. I tak se ¢asto nevyhneme nutnosti kompilovat vysledky
Z vice méfeni pifi riznych energiich protoni a alfa ¢astic a pfi riznych geometriich srazky.
Presnost méfeni je dana statistickymi pravidly.

Vodik je pro RBS ,neviditelny“ a je méfen pomoci metody ERDA s heliovym
primarnim svazkem dopfedné vyrazenymi protony. Dopiedné odraZené alfa Castice jsou
zachyceny tenkou folii, coz omezuje hloubkové rozliseni (~100 nm) i dosazitelnou hloubku
(~500-1000 nm). ZvySena pozornost musi byt vénovana méfeni dopadajiciho naboje a
uvazeni ,,mrtvych® dob. Pouzivame RBS signal ze zlaté vrstvy, ktera je ve svazku 1/11
celkové doby meéfeni. Obr. ukazuje kontrolu ptresnosti stanoveni vodiku méfenim
kfemikového standartu s 11.9% at. naimplantovaného vodiku.

Obr. 3. Pracovistée UJF AV CR v Rezi s urychlovacem TANDETRON a péti experimentdlnimi
trasami, zleva: kombinovana PIXE, PIGE, RBS, dadle mikrosonda, implantace, RBS, TOF-



ERDA, RBS-kandlovani. Terminalové napéti do 3 MV, urychlovani i vice nabitych iontit az do
~20 MeV.

Ukazky prabéhti ne-Rutherfordovskych u¢innych prifeza jsou na obr. 4 a 5.
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Obr 4. Ucinné priiezy protonii s B, C, N, O a Si
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Obr. 5b Ucinné priiezy alfa éastic s dusikem




58 nm Sn Standard on 5.5um thick Mylard Foil
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Obr 6. Jednoduchy priklad méreni vrstev, tenkd povrchovad vrstva ma tvar piku s polosirkou
odpovidajici FWHM detektoru, povrchova hrana urcuje prvek (Sn) a plocha piku odpovida
mnozstvi, tlustsi vrstva dava obdélnikové signaly s Moznosti pouziti pomeéru ploch, ¢i vysek a
Sirek.
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Obr. 7. Typické mereni ERDA, mirné zvyseni u povrchové hrany odpovida cca20*10el5 at H
naabsorbovanych na povrchu



ERDA of thinn DLC

800

700 —

600 + — o — experimental
simulated

500

400

300

Yield [Proton Counts]

200

100

0 200
Proton Energy [Channel]

Obr. 8. ERDA meéreni obsahu vodiku v DLC ~ CHs o tloustce 1300*10el5 at/em®
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Obr. 9. Ukdzka RBS velmi slozitého systému méreného S 2.7TMeV protony, pro presné
stanoveni je jesté méreno s protony ech 1.74, 2.3 MeV, s alfa casticemi 3.04 MeV a vyse
a ERDA s alfa casticemi 2.7 MeV. Vysledné sloZeni je ziskano kompilaci az 10 spekter.
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Obr. 10. Vysledek zkusmé simulace difuse stiibra do skla, méreno na protonech 2.3MeV



